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Die Herstellung von KunstharEdispersionen, die zu einem . 
weitgehend wasserbestandigen Film mit geringer Quellbarkeit 
und geringer V/asseraufnahme auftrocknen, ist bereits bekemnt. 
Filme von guter \/asserbestandigkeit ergeben Produkte auf der 
Basis von Kondensationsharzen, wie z.B. Harnstofx-Formal- 
dehyd, Melamin-Formaldehyd, Phenol und Resorcin. Letztere 
haben jedocli den Nachteil, dafl sie in-nicht modifizierter 
Form zu sehr sproden Filmen auftroclmen. 

Leirne auf der Basis von herkomrolichen Polyvinyl ace tat-Dis- 
persionen, die den letztgenannten Nachteil nicht auxv/eisen, 
haben andererseits xur eine Reihe von Anv.rendungsgebie*ten, 
z.B. bei der Holzverleimung, wie sie im Fensterbau und ahn- 
lichen Anwendungsgebieten vorkommt, keine g^niigende V/asser— 
be s tandigkei t • 

Die anwendungstechnischen Nachteile dieser Leime hat man 
bisher dadurch zu beseitigen versucht, daB man die Poly- 
vinylacetat-Dispersionsleime lait einem Harter abmischt, der 
vor -der Verarbeitung zugegeben wird und den Leimen -eine 
vorubergehende oder dauernde verbesserte V/asserbestandigkeit 
verleiht, Diese MaBnahme v^'iederum hat den Nachteil, daB die 
Mischung des Leimes mit Harter nur eine .Topfzeit von einigen 
Stunden bis einigen Tagen hat. 

Auigabe der vorliegenden Erxindiong ist die Schaffung eines 
Einlcomponenten-Polyyinyiacetat-Leimes oder -beschichtungs- 
mittels, das fur alle Anv^^endLingsgebiete besonders geeignet 
ist, v/o es auf die weitgehende V/asserbestandigkeit der mittel 

~der~Dispel7sioir"g^^ ^Ddei^Fesciiichtung an— 

kommt tmd deren mechanische Eigenschaften im nassen Zustand 

"sich deutlich* von den miiricbnventionellen P'oly^inyiacetat- 
Dispersionen erreichbaren Wert en unterscheiden. Dieses* Ein— 
komponenten-Polyvinylacetatleim oder -beschichtungGmittel soil 
gegeniiber den Zv/eikomponenten Polyvinylacetat— Leimen auf 
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Dispersionsbasis hinsichtlich der Witterungsbestandigkeit 
und der Bestandigkeit gegen Feuchtigkeit ziomindest eben- 
biirtig sein oder sogar verbesserte Eigenschaf ten aufv/eisen. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Eiracomponenten-Polyvinyl- 
acetat-Leim oder -bescliichtimgsmittel , daB folgende Bestand- 
telle in Form einer Dispersion umfaBt: 

etwa 30 - 48 Gew.-% 

etv/a 0 - 50 Gew.-Jo 



et\>ra O, 5 - 3 Gew.-% 
etv/a 50 Gew.-% 



monomer es Vinylacetat 

(bezogen auf die Menge des ein- i 
gesetzten Vinylacetats) eines 
oder mehrerer Caicrjomeren, die 
sich mit Vinylacetat mischpoly- 
merisieren lassen 

eines Schutzkolloides mid/oder 
eines Emulgators 

Wasser als Dispersionsmedixim 



Falls uberliaupt ein oder mehrere Comonpmere vemvendet werden, 
so erfolgt die Verwendiing vorzugsweise in einer Menge von etwa 
-4 bi^ *50, insbesondere etwa 8 bis 30 Gew.-?6, bezogen auf die 
Menge des gleichzeitig verwendeten Vinylacetats. 

Zu Comonomeren, die mit dem eingesetzten Vinylacetat misch- 
polymerisiert v/erden, zahlen beispielsweise Acrylsaureester, 
Metiiacrylsaiireester (vorzugsweise jeweils mit 1 bis 8 C-Atomen 
in der Alkoholkomponente) , Acrylamide,. Me thy aery 1 amide, Vinyl- 
propionate, Vinylidenchloride , Acrylsaure, Methacrylsaure , 
Crotonsaure, Versaticsaure und deren niedere Ester, Itacon- 
saure und deren niedere Ester und Vinylather (vorzugsweise 
iait 1 bis 16 C-Atonen) • 

-^)i^-ver^Tendeten Conionomeren konnen auch reaktive Griippen, die 
einer Vernetzungsrsakticn zugangig sind, enthalten, z.B. 
Hydroxylgruppen aufv/eisen, wie beispielsweise Methylol.acryl- 
amid, 2-Hydroxy-propyl-methacrylat, oder CN-Gruppen, v/ie z.B.. 
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Zv/eckmaBi£S v/erden die Schutzkolloide in einer Menge von 1 , 5 
bis 2,5 Gew.-56 * , bezo^jen aul die Gesamtdispersion, ver- 
wendet, vorzugsv/eise verv/endet man etv/a 2 bis 2,2 Gev/.-y'. an 
Schutzkolloiden. Zu Schutzkolloiden, v/ie sie erf indunt-smaiSig 
eingesetzt werden konnen, zahlen beispielsweise Polyvin^/l- 
alkohol, Polyvinj^lpyrro lidon, Hydroxyathylzellulose , Foly- 
vinylather und Salze der Acryl- oder Methacrylstiure , vorzugs- 
weise deren Alkalisalze. 

Die eingesetzten Emulgatoren konnen nonionische, anionische 
Oder kationische Emulgatoren verschiedener chemischer Zusammen 
setzung sein, wobei deren HLB-Wert eine MischpolyDierisation 
der eingesetzten Konomeren erlaubt. Der CMC-Vert (kritische ^ 
Mizellenkonzentration) soil moglichst niedrig liegen, dcuviit 
mit einer geringen Emulgatorenmenge gearbeitet v/erden kann. 
Derartige Emulgatoren sind einem Fachmsjin bekahnt. 

Gegebenenf alls konnen den erf indungsgema6en Dispersionen an 
sich bekannte Polymerisationskatalysatoren zugegeben werden. 
Als Katalysatoren kommen oxydierende oder reduzierende Sub- 
stanzen, wie beispielsweise Eisen-II-sulf at , Chrom-II-sulf at , 
Kaliumpersulfat imd Ammoniurapersulf at , V/asserstof fperoxyd 
und dergl.. in Frage. Dabei kann ein Oxydationsmittel fur sich 
allein oder in Kombination mit einem Reduktionsmittel als 
• Redox-Katalysatorsycxem eingesetzt werden. Durch die Yer^//en- 
dun^ geeigneter Katalysatoren kann die V/asserbestandigkeit 
des hergestellten Klebemittels noch weiter verbessert -wv^erden. 

Die Herstellung der erf indungsgemafien Dispersion erfolgt nach 
an sich bekannten Verfahren der Dispersionspol^onerisation, 



Chemie, Fhysik und Technoiojie der Kunststcxie in ^'inr:eldar- 
stellungen" Hand 1 5 - Dispersionen synthetischer Hocnpoiynierv 
Teil I, Zi;:enscha.: ten, Herstellion - unc' Frufixn:- 
von Friedrlc;- Molscher, 19o9 ( Springer-Verlag Berlin, Heidel 
berg. New York) 

309822/1138 

BAD ORIGINAL 



^ 2158604 

5 - 



Die an sich bereits auBerordentlich gute Feuchtigkeitsbestan- 
dii>'keit des erf indunssgemafien Polyvinylacetat-Leims kann ins- 
besondere fur spezielle Aiiwendiingsgebiete noch v/eiter ver- 
bessert v/erden. So konnen zur Herstellung der Dispersion aufSer 
den oben genaiinten Bestandteilen noch etwa 0,5 "bis 5 Gev/.-^6 
kristallwasserhaltiges Aluminiumchlorid (AI2O- * 6H2O) liin- 
zugefiigt v/erden, insbesondere v/enn der Leim zur Verleirnung 
von Holz verv/endet v/erden soil. 

Bei der Herstellung von Papierleiraen wird vorzugsweise zusatz- 
lich ein fiir diese Anv/endung ublicher Weichmacher, wie z,B. 
Dibutylphthalat , vorzugsv/eise in einer I-ienge von etv/a 3 bis 
25 Gev/.-^o, bezogen auf das vorliegende Harz, verv/endet. 

Ferner ist es zweckmaBig, v/enn ein hochsiedendes Losixngsmittel , 
vorzugsweise In einer Menge von etv/a 0,5 bis 5,0 Gev/.-5o, zur 
besseren Verfilmung der einzelnen Kunstharzdispersionsteilchen 
nebei dsn anderen Bestandteilen verwendet v/ird. Dadurch kann die 
oxfene Zeit des Klebstof films geregelt v/erden, ohne daQ die 
V/asserbestandigkeit des Leimes bzv/. Beschiehtungsrnittels be- 
eintrachtigt v/ird. 

Die hergestellten Dispersionen konnen uberall dort verv/endet 
werden, v/o bei Verleimungen und Beschichtungen eine gute 
-Fsuchtigkeitsbestandia-keit -und/oder eane gute. Adhasionseigen- 
schaft im nassen Zustand _e^rforderlich_ sind._ Bei spiele fiir 
Anv/endung sz we eke, bei denen der Gegenstand der vorliegenden 
Erfindung mit einera betrachtlichen technischen Fortschritt 
eingesetzt werden kann, sind Kolzverleimung , Papier- und 
kartonverleimung, HerstelTlung von Parkettleimen, Fliesen- 
klebsrn und dergl., Papierherstellung und Papierbeschichtung, 
Appreturen fur Textilien und sonstige synthetische oder 
mineralische Fasern und Ge^vebe, Industrielle Beschichtungen, 
beisoielsweise bei der Teooichherstellung und Tacetenher- 
-steilung, Zusatz- und • Binderaittel xtir Foroikcrper und Faser- 
stoffe und dergl • 

'-^ 09822/1138 BAD original" 
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Es \vurde bereits daraux hingev/iesen, da6 die erxlndungs— 
gemaflen Klebe- bzv/* Beschichtungsmituel uberraschendem^eise 
eine hervorragende Peuchtigkeitsbestandigkeit aufv/eisen.. 
Han erhalt z,B. bei der Schaftverleimung von Kiexernholz nacn 
DIN 53253 und bei der Prtifung im Zugversuch nach der Lagertui;. 

folge DIN 68705 Blatt 1 entaprechend AW 100, eine Pestigkeit 
durchschnittlich von 30 kp bis 50 kp. 

Die vorliegende Erfindung wird durch die nachfolgenden Bei— 
spiele nailer erlautert. 



H Beispiel 1 



Aus den folgenden Bestandteilen wurde eine Polyvinylacetat- 
dispersion in nachfolgend beschriebener V/eise hergestellt. 

1. 2 Gew^-Teile eihes Polyvinylalkohols (Denka- 

Polyviol EP 130) ' 

6 Gew.-Teile Versatic-Saure '(Veova 10) 

42 GeAAT.-Teile Vinylacetat 

0,2 Gew. -Telle Kaiiuiiipersulfa-t 

o 0,2 Gevf. -Telle Natriunibicarbonat 

50 'Gew.-Tf ile V/asser 

In der rezeptmaBig vorgeschriebenen kalten Wassermenge v/erden 
unter Ruhren die zwei Telle Polin/'inylalkoliol zugegeben. An- 
schlieBend wird das ReaktionsgefaB auf ca. 80^0 aufgeheizt, 
damit der angequollene Polyvinylalkohol vollkommen in Losun^; 
geht. Die beiden Monomeren werden in einem separaten GeJ?afl 
gemischt. Nachdera man die wassrige Losvtng aux eine Temperaxur 
zwischen 75 und SO^C eingestelll: hat, gibt man das Kalium- 
persulfat als Katalysator und die gleiche Menge IJa'triumbi- 
carbonat zur Einsxellung des pK-V/ertes zu« Nun laflt man das 
Gemisch der Monomeren kontinuierlich anfanglich langsam una 
spater mit steigender Geschv/indigkeit in die Schutzkolloid- 
losung einlaufen, so daB die Gesamtmenge in ca. 5 Stunden 
zugefiihrt is"b, Anschlieflend wird zur Beseitigung des Resr- 
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inonomeren noclimals die lialbe Mexige des zuvor erv/ahnten Kata- 
lysa-bors zugegeben, v/obei die Temperatur noch auf ca. 8^ bii 
90°C s-teifit. Sobald die Temperatur ihren Ilohepunkt erreicht 
hat und wieder xm. einige Grad gef alien ist, kann man mitteli 
Vakuum oder durch Offnving des Kaniiloches den letsten Rest 
des Monomeren entfenaen und rnit der Kuhlung der Dispersion 
beginnen. 

Es vmrden ein Leim- bzw, Beschichtungsniittel mit einer aus 
gezeichneten Feuchtigkeitsbestandigkeit erhalten. 



BeisT3iel 2 

Das Verfahren von Beispiel 1 wvirde wiederholt, v/obei jedoch 
die folgenden Bestandteile zur Herstellung der Dispersion 
verwendet warden: 

2Gew.-Teile eines nur heiflwasserloslichen Polyvinyl- 

■ alkohols (fast 100 %ig liydrolirsierter 
Polyvinylalkoliol ) 
8 Gew.-Teile Versatic-Saure 
40 Gew.-Teile Vinylacetat 
0,2 Gew.-Teile Kaliumpersulf at 
0,2 Gew.-Teile Natriumbicarbonat 
50 Gew.-Teile ¥asser 

Die erhaltene Polyvinylacetatdispersion zeigte als Leim- 
bzw. Beschiclitungsniittel ahnlich gute Eigenschaften wie 
die von Beispiel 1 . 

Beispiel 3 

Das Verfaiiren von Beispiel 1 wurde wiederholt, wobei jedoci: 
2 Gew.-Teile Vinylacetat durch die gleiche Menge an Acryl- 
amid ersetzt vairden. 
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Die erhaltene .Polyvinylacetatdispersion zeigte als Leim- 
bzw. Beschichtungsmit-tel ahnlich gute Eigenschaften wie 
die von Beispiel 1 . 

Beispiel 4 

Das Verfahren von Beispiel 1 vmrde v/iederholt, v/obei jedoch 
1,5 Gew.-Teile des -eing-esetzten Vinylacetats durcli die 
gleiche Menge an Acrylsaure ersetzt wurden. ' . 

Die erhaltene Polyvinylacetatdispersion zeigte als Leim- 
bzw. Be schichtiangsmittel ahnlich gute Eigenschaften wLe die 
von Beispiel 1 . 

Beispiel 3 ' 

Das Verfahren von Beispiel 1 wurde wiederholt, wobei Jedoch 
1 ,5 .Gew.-TeiHe des eingesetzten Vinylacetats durch die 
gleiche Menge an Crotoaisaure ersetzt wurden. 

Die erhaltene Polyvinylacetatdispersion zeigte als Leim- 
bzw. Beschichtungsmittel ahnlich gute Eigenschaf ten v/ie die 
von Beispiel 1 . 

- « 

Beispiel 6 

Das Verfahren voii Beispiel" 1~wurde wiedet'hblt, wobei jedoch 

-^--gteWi-'^Ttril-e-^e^— eingese tzten V j:n^'^lace%ats-d:urclir--d;ie 

gleiche Menge an Methylolacrylaiaid ersetzt wurden. 

Die erhaltene Polyvinylacetatdispersion zeigte als Leim- 
bzw* Beschichtungsmittel ahnlich gute Eigenschaf ten wie 
die von Beispiel 1 . 

Beisoiel 7 

Das Verfaiiren von Beispiel 1 wurde wiederholt, wobei jedoch 
1,7 Gev/. -Telle des eingesetzten Vinylacetats durch 1,0 Gew.' 
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Tell Methylolacrylamid und 0,7 Gew. -Telle Acrylsaure ersetzt 
v/urden. 

Die erhaltene Polyvinylacetatdispersion zeigte als Leim- 
bzw. Beschichtimgsmittel ahnlich gute Eigenschaften wie die 
von Beispiel 1. 

Beispiel 8 

Das Verfahren von Beispiel 1 \mrde wiederholt, wobei jedoch 
1,8 Gew. -Telle des eingesetzten Vinylacetats durch 1,0 Gew.- 
Teil Methylolacrylamid und 0,8 Gew. -Telle Crotonsaure er- 
setzt wurden. 

Die erhaltene Polyvinylacetatdispersion zeigte als Leim- 
bzv/. Beschichtungsmittel ahnlich gute Eigenschaften wie die 
von Beispiel 1 • 
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1, Einkomponenten-Polyvinylacetat-Leim orter-Beschichtungsmittel 
in Form einer Dispersion, dadurch gekennzeichnet , dai3-es 
folgende Bestandteile umfaSt: 

30 - 48 Gew.-^ monoraeres Vinylacetat 

0 - 50 G-ev/.-jS (bezogen auf die Mange des ein- 

gesetzten Vinylacetats) eine§ 
Oder mehrerer Cononotaeren, die 
sich mit Vinylacetat mischpoly- 
mex^isieren lassen 

0,5 - 3 Gew.-^ eines Schutskolloides und/cder 

eines Emulgators 

50 Gew.-^ Vfasser als Dispersionsmedium. 

2, Polyvinylacetat-Leim Oder -Beschichtungsmittel na ch Anspruch 

t, dadurch gekenn^.eichnet , daB es alo ' Coraonomer Acrylsaure- 

ester, " Metjiacrylsaureester , Acrylamide, Methylacrylamide, 

Vinylproplonate, Yinylidenchloride, Acrylsaure, Metbacryl- 
saure, Qrotonsaure , Versa ticsaure und deren niedere Ester, 

. Itaconsaure und deren niedere Ester und Vinylathei^ enthalt . 

3* Polyvinylacetat-Leim oder -Beschichtungsmittel nnch An- 
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB es als Comonoraer 
ein solches enthalt, das reaktive, einer Vernetzungsreaktion 
_Hugangli_che Gruppen, vpr^ugswej.se Jlydrcxyl- oder_ Zyanogruppen 
enthalt. 

^. Polyvinylacetat-Le\m oder -Beschichtungsnittel nach AnsT^ruch 
~ 3,~~dadurch" gekennzeichnet ,' da-3 es "als "Comonome'r Methylol- 

a cxylamid ,''2'-^7dr oxy-propyl-metha cryla't "oder^'^icrTrinltr il 

enthalt. 
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5. Polyvinylacetat-Leim Oder -Beschichtungsraittel nach An- 
spruch 1-4, dadurch gekennzeichnet , da 3 es als Schutz- 
kolloid Polyvin?rlalkohol/ Polyvinylpyrrolidon, Hydroxj/- 
athylzellulose, Polyvinylather und Salze der Acryl- oder 
Methacrylsaure, insbesondere deren Alkalisalze, vorzugs- 
weise in einer Menge von ca . 1,5 bts 2,5 Gew.-^, bezogen 
auf die Gesamtdispersion, enthalti. 

6. Polyvinylacetat-Leim oder -Beschichtungsmittel nach An- 
spruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet , dafi es eineh 
Polymerisationskatalysator, vorzugsweise ein Redox-Kata- 
lyBatorsyst em ^ enthalt . 

» 

7. Polyvinyls cet a t-leim oder -Beschichtungsmittel nach An- 
spruch 6, dadurch gekenn.zeichnet , dafl es als Katalysator 
Eisen-II-sulf at , Chrom-II-sulf at , Kaliumpersulaf t , 
Ammoniumpersulf at oder Wasserstof f pex^oxyd enthalt. 

8. Polyvinylacetat-Leim oder -Beschichtungsmittel nach An- 
spruch 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet , daB es zusatzlich 
Icristallwasserhaltiges Aluminiumchlorid, vorzugsv/eise in 
einer Menge von etwa 0,5 his 5 Gew.-^S enthalt. 

9- Polyvinylacetat-Leim oder -Beschichtungsraittel nach An- 
spruch, 1_ bis_.7_, _dadurch-gfikennzei£ihne±^ -jdaB-fis susatzlich 
einen fiir Papierleime iiblichen V/elchmacher, jLnshe sender e 
ilibutylphthala t , vorzugsv/eise in einer Menge von etwa 3 
bis 25 Gew.-fT, bezogen auf das vorliegende Harz, enthalt . 

O; ■^olyvinylaceta't-Le nach An- 

spruch 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB es zusatzlich 
eTn Tio chs f e d end e s ~L 8 s ung s m i t't e 1 V r z u g s we i s e in e ine i: 
Henge von etv/a 0,5 his 5 Gew.-?^ enthalt. 




309822/1138 - bad ORIGINAL 



5B604A1 I > 



